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BEAU DE LOMENIE. 



(54) PROCEDE DE FABRICATION D'UN EMOLLIENT NON GRAS A BASE DE CIRES-ESTERS. 



^J) L'invention concerne un procede de fabrication d'un 
emollient non-gras a base de cires-esters, qui connprend les 
etapes suivantes: 

a) rinteresterification des triglycerides d'une matiere 
grasse par un alcool en presence d'un catalyseur; 

b) relimination du catalyseur; 

c) la distillation de I'alcool residuel en presence d'un 
agent decolorant et relimination de I'agent decolorant; et 

d1) soit la frigelisation du residu decolore; 
d2) soit I'hydrogenation du residu decolore. 
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Precede de fabrication d'un Emollient non gras a base de cires-esters 



L'invention concerne le domaine de la chimie fine. Plus pr6cisement, 
rinvention est relative a un precede de fabrication d'un Emollient non gras. 
5 Les 6mollients sont abondamment utilises en cosmetique et en 

pharmacie, pour rendre souple une peau seche et pour en ameliorer son 
elasticite. Le terme emollient designs generalement un ensemble de 
perceptions transmises par le toucher et par la vue. Les perceptions induites 
par le toucher evoquent la douceur, I'elasticite et le pouvoir glissant. Les 

10 perceptions induites par la vue Svoquent le brillant et le mat. 

Le nombre des Emollients proposes par les fournisseurs de matieres 
premieres cosm6tiques est considerable. Ces Emollients se distinguent les 
uns des autres par leur nature chimique mais Sgalement par la rEsultante de 
deux grandeurs : remolllence a Fapplication et Femoilience rEsiduelle. II 

15 existe ainsi des emollients ci effet protecteur, d'autres a effet surgraissant, 
certains donnent Timpression d'un effet sec, d'autres enfin agissent comme 
des astringents. 

La grande majorite de ces Emollients est caracterisee par la presence 
d'acides gras ^ chame carbonEe plus ou moins longue, linEaire ou ramifiEe. 

20 Ces acides gras sont eux-mEmes combinEs sous forme d'esters, ^ des 
alcools a chaTne carbonEe plus ou moins longue, linEaire ou ramifiEe. Ce 
sont ces esters et leurs acides gras qui constituent la base de Teffet 
d'emollience. On considere de maniere gEnErale qu'il existe dans cette 
catEgorle d'Emollient deux families d'esters : ceux ayant une origine 

25 totalement naturelle, et ceux ayant une origine synthetique, la synthese 
impliquant FestErification de Tacide gras par Talcool. Les esters de synthese 
sont generalement fabriques a partir d'acides gras satures, ce qui leur 
confere une grande stabilitE vis a vis de Toxydation, mais leur enleve toute 
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possibilite de jouer un role par integration dans les processus 
biosynthetiques se developpant au niveau de r^piderme. II est en effet bien 
connu que les acides gras polyinsaturSs (linolSique et linolenique) dits acides 
gras essentiels peuvent se transformer sous I'effet des enzymes que contient 
5 Tepiderme, en d'autres acides gras polyinsatures, susceptibles entre autres 
actions de limiter la parte d'eau trans6pidermique. Cette limitation de perte 
d'eau garantit I'emollience de la peau, et c'est cet effet d'emollience 
particulier que Ton recherche dans les esters d'origine naturelle, tels que 
ceux que I'on trouve dans les huiles et graisses vegetales. les huiles 

10 marines et certains corps gras animaux. 

Tous ces corps gras sont constitu6s par un melange d'esters qui sont 
des triglycerides ou triesters de glycerol et d'acides gras. C'est la nature des 
acides gras impliqu^s dans ces esters qui va donner sa consistance au corps 
gras resultant de leur melange. Ainsi plus la composition de ces corps gras 

15 sera riche en acides gras satures et plus leur consistance sera elevee au 
point d'obtenir des graisses ou des beurres plus ou moins concrets a 20°C 
On obtient meme des produits totalement solides a cette temperature avec 
des corps gras totalement hydrogenes. Inversement, plus la teneur en acides 
gras (mono- et poly-) insatures sera importante, plus le corps gras aura 

20 tendance a etre totalement fluide k 20°C, 

C'est le cas des huiles vSgetales, caract^ris^es par une composition 
en acides gras dont la teneur globale en acides gras insatures est souvent 
superleure a 85 %. La consistance liquide des huiles est un premier 
avantage qui va dans le sens de Tobtention d'un effet emollient. II faut ajouter 

25 a I'effet de la consistance liquide celui des acides gras essentiels comma 
Tacide linoleique toujours present dans les huiles v§getales a des teneurs 
variables qui sont fonction de I'origine botanique des especes oleagineuses 
dont elles sont issues. Comme nous Tavons dejd signal^ pr^cedemment. la 
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transformation de cet acide linoleique en d'autres acides gras insatures via 
un processus biosynth^tique, se traduit par un effet hydratant important 
contribuant ci maintenir Tepiderme dans un bon §tat d'6mollience. II faut enfin 
tenir compte pour les huiles v6g6tales de Teffet biologique important joue par 
5 les composants mineurs de leur insaponiflable tels que le squalene, les 
carotenes, les alcools triterp6niques et les phytosterols. Ces huiles peuvent 
par centre etre totaiement hydrogenees pour donner des corps gras solides 
emollients, ayant perdu leur activite biologique, mais oxydativement tres 
stables et susceptibles de donner la consistance nScessaire a certaines 
10 crimes. 

Si tous ces avantages sont bien connus, il n'en demeure pas moins 
que les huiles vSg^tales et les corps gras en g6n§ral, pr^sentent le grave 
desavantage de donner un toucher gras apres leur application sur la peau en 
raison de leur faible vitesse de penetration dans Tepiderme. On reconnait de 

15 maniere generale que la vitesse de penetration percutanee d'une molecule 
est inversement proportionnelle ^ son poids mol§culaire. On peut considerer 
que cette vitesse est encore relativement importante pour un poids 
moleculaire de 400 Dalton mais qu'au-dela elle commence a diminuer de 
maniere sensible. Or le poids moleculaire des triglycerides des huiles 

20 vSgetales est centre autour de 870 Dalton, bien au-dessus de la limite de 400 
Dalton. On comprendra done facilement que les huiles vegetales telles que 
celles utilis6es dans les formulations cosmStiques et pharmaceutiques 
puissent laisser cette impression de gras donnSe par les triglycerides qui ne 
p6netrent que tres lentement dans la peau. 

25 Le probleme pose est done de procurer un precede de fabrication 

d'emollients dent le poids moleculaire des composants principaux soit situe 
autour de 400 Dalton, qui permette d'obtenir une preparation emolliente a 
toucher non gras ^ partir d'huiles vegetales et de corps gras en general ; le 
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second objectif consiste d transformer les huiles v6getales ou les corps gras 
en g6n6ral et a purifier le produit de transformation dans des conditions 
telles que toute rint6grite de leurs acides gras et de leur insaponifiable soit 
respectee, de fagon ^ exploiter toutes les propri6tes des corps gras sans 
5 avoir rinconv6nient de leur toucher gras. 

Ce probleme est resolu par le precede de I'invention, qui comprend les 
etapes suivantes : 

a) rinteresterification des triglyc6rides d'une matiere grasse par un 
alcool en presence d'un catalyseur ; 
10 b) relimination du catalyseur ; 

c) la distillation de Falcooi r^siduel en presence d'un agent decolorant 
et relimination de Tagent decolorant ; et 

d1) soit la frigelisation du residu decolore ; 

d2) soit rhydrog6nation du r6sidu decolor6, 
15 Au sens de la pr§sente invention, on entend par "matiere grasse" une 

huile ou graisse v6getale raffinee ou brute, 6ventuellement hydrog6n6e ; une 
huile marine raffinee ou brute, 6ventuellement hydrogen6e ; ou un corps gras 
animal raffin6 ou brut, eventuellement hydrogene. 

L'alcool utilise dans T^tape d'interesterification peut notamment etre 
20 choisi parmi les alcanols en Ci-C2o» les alcenols en C3-C20 ou les alcools 
ramifies en C3-C20 Ces alcools ramifies sont des alcools susceptibles de 
porter des substitutants alkyle en Ci-Ca- Parmi les alcanols en C1-C201 on 
choisit de preference ceux en C4-C18, en particulier ceux en Cq-C^q ; parmi les 
alcools ramifies en C3-C20, on choisit de preference ceux en CS-C20. 
25 Selon un mode de realisation pr6fere de I'invention, on choisit I'alcool 

parmi le 1-hexanol, le 1-octanol, 1-decanol, le 1-octadecanol, I'alcool oleique 
ou rhexyldecanol. 
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Avantageusement, on utilise a I'etape a) d'environ 30 % en poids a 
environ 1 50 % en poids d'alcool par rapport au poids de la matiere grasse. A 
Tissue de la r6action d'interest6rification, la teneur en alcool r6siduel est 
gen6ralement comprise entre environ 20 % en poids et environ 35 % en 

5 poids par rapport au poids de I'alcool de depart. 

Le catalyseur utilise pour mettre en oeuvre la reaction 
d'interesterification est de preference une base alcaline. un alcoolate de 
metal alcalin, un metal alcalin ou un acide fort. 

Avantageusement le catalyseur est choisi parmi la soude, le methylate 

10 de sodium, le sodium metal ou Tacide toluene-4 sulfonique. 

La reaction d'interesterification est g^n^ralement effectu^e sous 
agitation pendant environ 0,5 heure d environ 10 heures, sous atmosphere 
inerte par exemple sous atmosphere d'azote. et ^ une temperature au moins 
6gale A environ 100 °C et au plus 6gale S environ 200 "^C. 

15 Avantageusement, Telimination du catalyseur ^ Tetape b), lorsque ce 

dernier est de type alcalin, est r^alis^e avec un exces d'environ 500 % par 
rapport a la quantite stoechiometrique d'un acide fort tel que I'acide sulfurique 
ou Tacide chlorhydrique en solution aqueuse au moins N et au plus 5N, 
n6cessaire d la neutralisation du catalyseur alcalin par agitation a 

20 temperature ambiante pendant au moins environ une demi-heure et au plus 
environ une heure. Uop6ration de neutralisation du catalyseur est ensuite 
suivie de lavages a Teau, avec pour chacun desdits lavages fait sous 
agitation d une temperature comprise entre environ 80 °C et environ 100 °C, 
une quantite d'eau au moins egale a environ 10 % en poids et au plus ^ 

25 environ 20 % en poids par rapport au poids du produit a laver. Entre deux et 
quatre lavages sont generalement necessaires pour arriver a la neutralite. 
Lorsque le catalyseur est un acide fort, son elimination est avantageusement 
realisee par de simples lavages a I'eau. Pour realiser ces lavages a une 
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temperature comprise entre environ 80 °C et environ 100 °C sous agitation, 
on utilise pour chaque lavage une quantite d*eau au molns egale ^ environ 
10 % en poids et au plus a environ 20 % en poids par rapport au poids du 
produit a laver. On proc^de d autant de lavages que n6cessaire pour obtenir 
5 une eau de lavage avec un pH neutre. 

La distillation de Talcooi residue! dans le produit neutralise a Tetape c) 
est faite sous une pression absolue de Tordre de 10 a 100 Pascal, a une 
temperature au moins egale ^ environ 65 °C et au plus egale a environ 210 
°C, pendant une duree gen6ralement au plus 6gale d environ 4 heures et de 

10 pr6ference 6gale d environ 2 heures. Avantageusement ladite operation de 
distillation est faite en presence d'une quantite d'agent decolorant comme 
notamment du charbon actif, au moins 6gale d environ 0,1 % en poids et au 
plus 6gale d environ 1% en poids du poids de produit a distiller. Apres 
refroidissement total, Fagent decolorant est g6n6ralement s6pare du r6sidu 

15 de distillation par simple filtration. 

L'operation de frigelisation est faite a Tetape d1) par agitation du 
distillat d6color6, a une temperature comprise entre environ 10 °C et environ 
14 ""C, pendant une duree gen6ralement au moins egale a environ 1 heure et 
au plus 6gale a environ 4 heures, apr§s quoi le produit frigelis6 est filtre. 

20 Selon une alternative du proc6de de Tinvention, le produit (residu) 

r6cuper6 apr6s distillation de Talcool r6siduel, est hydrog6n6 dans un 
rSacteur sous une pression d'hydrogene de environ 1 a environ 20 bar, en 
presence d*un catalyseur tel qu'un catalyseur d base de nickel ou de 
palladium, d une temperature au moins 6gale a environ 100 X et au plus a 

25 environ 220 °C, pendant une dur^e generalement au moins egale a environ 
2 heures et au plus egale ^ environ 8 heures. La separation du catalyseur se 
fait ensuite par simple filtration sur papier. 
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Avantageusement, le produit obtenu a Tetape d1) ou d2) a une teneur 
en cires-esters (exprim6e en pourcentage par rapport au poids du produit 
obtenu) comprise entre environ 55 % en poids et environ 95 % en poids, de 
preference, entre environ 66 % en poids et environ 90 % en poids, et en 
particulier encore entre environ 70 % en poids et environ 80 % en poids, 

Selon un autre aspect, i'invention est relative a un emollient non-gras 
a base de cires-esters susceptible d'etre obtenu par le proced6 decrit ci- 
dessus. Get emollient presente les caracteristiques suivantes : 

- liquide, solide. ou a consistance de graisse a 20 °C. 

- parfaitement compatible avec Tepiderme, 

- toucher sec et soyeux, 

- grande facilite d'etalement, 

- p6netration rapide dans I'epiderme. 

- a proprietes dermatologiques identiques a celles de I'huile de depart. 
De preference, F^moilient non-gras conforme a Tinvention est 

constitue d'un melange de : 

- 66 a 95 % en poids de cires-esters, 

- 0,1 a 12 % en poids de triglycerides, 

- 3 a 20 % en poids de diglyc6rides, et 

- 1,5 a 10 % en poids de monoglyc6rides (le cumul des proportions 
des quatre composants repr6sentant 100 %, aux insaponifiables pres. ces 
derniers repr6sentant g6n6ralement de Tordre de 0,5 a 1,5 % en poids). 

^invention sera mieux comprise ci i'aide des exemples ci-apr^s 
donn6s a titre purement illustratif. 
Exemple 1 

On verse 541 g d'huile d'olive raffinee dans un ballon a une tubulure. 
On rajoute ensuite 459 g d'alcool oleique et 0,41 g de soude aqueuse a 
50 %. Apres creation d'un vide (5000 pa absolu) dans le ballon, on chauffe a 
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la temperature de 180 °C et on agite le contenu du ballon pour homog6n6iser 
le milieu rSactionnei. A TarrivSe d cette temperature, le vide est coup6 et on 
pressurise avec de I'azote Tatmosph^re entourant le milieu r6actionnel. Apr6s 
6 heures de r6action S 180 °C, on refroidit le ballon. 
5 Exemple 2 

On verse 709 g d'huile d'amande douce raffinee dans un ballon a une 
tubulure, et on verse ensuite 291 g de 1-octanol ainsi que 1,4 g de methyiate 
de sodium. Apr^s creation d'un vide de 5000 pa absolu, la temperature est 
montee a 100 °C. A rarriv6e ^ cette temperature, le vide est coupe et 
10 Tatmosphere du ballon est l^g^rement pressuris^e a Tazote. La temperature 
du ballon est alors portee a 170 °C et maintenue S cette temperature 
pendant 6 heures. Le ballon est alors refroidi a la temperature ambiante. 

Exemple 3 

On verse 670 g d'huile d'olive raffinee dans un ballon ^ une tubulure. 
15 On rajoute 330 g de 1-decanol dans lequel a ete dissout 0,5 g de sodium. 
Apres creation d'un vide de 5000 pa absolu, on monte a la temperature de 
125 °C. A rarriv6e ^ cette temperature, on pressurise legerement 
I'atmosphere du ballon avec de Fazote. Apres 30 minutes d'agitation a 
125 ''C. la reaction d'interesterification est arrivee au niveau souhaite. 
20 Exemple 4 

On verse 670 g d'huile de tournesol oieique raffinee dans un ballon k 
une tubulure. On rajoute 330 g de 1-d6canol et 1,5 g d'acide toluene-4 
sulfonique. Apres creation d'un vide de 5000 pa absolu, on monte la 
temperature d 150 °C. A rarriv6e ^ cette temperature, on pressurise 
25 legerement I'atmosphere du ballon avec de I'azote. Apres 6 heures 
d'agltation, la reaction d'interesterification est arriv6e au niveau souhaite. 
Exemple 5 
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On verse 756 g d'huile de saumon raffin6e dans un ballon a une 
tubulure. On rajoute 244 g d'hexanol dans lequel on a dissout 0,5 g de 
sodium. Apr6s creation d'un vide de 5000 pa absolu, on monte la 
temperature ^ 125°C. A rarriv6e A cette temperature, on pressurise 
5 legerement le ballon avec de Tazote. Apres 30 minutes d'agitation, la reaction 
d'interesterification est arrivee au niveau souhaite. 

Exemple 6 

On verse 496 g de graisse de beurre fondue dans un ballon a une 
tubulure. et on verse ensuite 504 g d'alcool oleique et 0,45 g de soude 
10 aqueuse d 50 %. Apr^s creation d'un vide de 5000 pa absolu dans le ballon, 
on chauffe a la temperature de 180 °C et on agite le contenu du ballon pour 
homog6n6iser le milieu reactionnel. A Tarrivee A cette temperature, le vide 
est coupe et on pressurise avec de I'azote I'atmosphere entourant le milieu 
reactionnel. Apres 6,5 heures de reaction d 180 X. on refroidit le ballon, 
15 Example 7 

On verse 541 g de beurre de karite raffine fondu dans un ballon a une 
tubulure. On verse ensuite 459 g d'hexyl-decanol ainsi que 1 g de methylate 
de sodium. Apres creation d'un vide de 5000 pa absolu, on monte la 
temperature a 170 °C. A Tarrivee ^ cette temperature. Tatmosphere du ballon 
20 est legerement pressurisee e I'azote. Apres 7 heures la reaction est arr6tee. 
Exemple 8 

On verse 670 g d'huile de colza raffinee totalement hydrogen6e, dans 
un ballon ^ une tubulure. On rajoute 330 g de 1-decanol dans lequel a ete 
dissout 0,5 g de sodium. Apres creation d'un vide de 5000 pa absolu, on 
25 monte a la temperature de 125 °C. A Farrivee a cette temperature, on 
pressurise legerement {'atmosphere du ballon avec de Tazote. Apres 30 
minutes d'agitation ^ 125 °C, la reaction d'interesterification est arrivee au 
niveau souhaite. 
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Exemple 9 

On verse 700 g d'huile de Macadamia dans un ballon ^ une tubulure, 
et on verse ensuite 300 g de 1-octanol dans lequel on a dissout 0,55 g de 
sodium. Apr^s creation d'un vide de 5000 pa absolu, la temperature est 
5 montee a 100 °C. A Tarriv^e a cette temperature, le vide est coupe et 
Tatmosphere du ballon est legerement pressurisee a I'azote. La temperature 
est alors portee a 170 °C et maintenue a cette temperature pendant 45 
minutes. Le ballon est ensuite refroidi a la temperature ambiante. 

Exemple 10 

10 On verse 670 g d'huile de noisette raffinee dans un ballon d une 

tubulure. On rajoute 330 g de l-d^canol dans lequel a ete dissout 0,5 g de 
sodium. Apr§s creation d'un vide de 5000 pa absolu, on monte a la 
temperature de 125 °C. A Farrivee ^ cette temperature, on pressurise 
legerement Tatmosphere du ballon avec de I'azote. Apres 30 minutes 

15 d'agitation a125 °C, la reaction d'interesterification est arriv6e au niveau 
souhaite. 

Exemple 1 1 

On verse 541 g d'huile d'olive raffinee dans un ballon a une tubulure, 
et on verse ensuite dans ledit ballon 459 g de 1-octadecanol dans lequel a 
20 ete dissout 0,6 g de sodium. Apres creation d'un vide de 5000 pa absolu 
dans le ballon, on chauffe ^ la temperature de 125 ""C et on agite le contenu 
du ballon pour homogeneiser le milieu reactionnel. A ran^lv6e d cette 
temperature, le vide est coupe et on pressurise avec de I'azote Tatmosphere 
entourant le milieu reactionnel. Apres 6 heures de reaction a 180 °C, on 
25 refroidit le ballon, 
Exemple 12 

Le produit obtenu a Texemple 3 est soumis au traitement suivant. Le 
produit etant malntenu sous vide dans le ballon de reaction, on rajoute 50 ml 
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de solution aqueuse 2N d'acide sulfurique. On porte la temperature a 90 X, 
on agite pendant 15 minutes et on laisse decanter. On soutire la phase 
aqueuse acide, on rajoute 100 ml d'eau, on agite pendant 10 minutes S 90 
°C, puis on laisse decanter. On r6pete deux fois ce lavage a Teau ce qui 
5 permet d'arrlver d neutralite. On laisse totalement decanter le produit qui est 
ensuite totalement seche sous pression reduite a 95 °C. On recupere 960 g 
de produit auxquels on rajoute 2,4 g de charbon actif Le melange est distille 
sous vide (70 pa) et sous microbullage d'azote, en chauffant 
progressivement le ballon de fagon a ce que la temp6rature atteinte par le 

10 fluide en fin de distillation ne depasse pas 180 ''C. Le vide en cours de 
distillation se situe autour de 60 pa. La distillation est arretSe au bout de 2 
heures. On r6cup6re dans le ballon de distillation 900 g de produit qui sont 
filtr6s sur papier pour s6parer le charbon actif. On obtient 880 g d'un produit 
liquide jaune qui laisse apparaitre un leger precipite. 875 g de ce produit sont 

15 introduits dans un r6acteur cylindrique 6quipe d'une double enveloppe 
exterieure permettant le passage d'un fluide refroidissant. Le liquide est 
progressivement refroidi a une temperature de 14,5 °C, par passage du 
fluide refroidissant porte lui-meme a 14 ""C dans la double enveloppe dudit 
reacteur de frigelisation, sous agitation pendant 4 heures, puis 11 est filtr6. On 

20 obtient 850 g d'un liquide de couleur jaune, qui n'a pas d'odeur marqu6e, et 
qui est parfaitement limpide a 15 **C. 

Le produit obtenu aprfes frigelisation et filtration comporte (pour 
100 grammes de produit obtenu) : 

* 82 grammes de cire ester, 
25 * 3 grammes de triglycerides, 

* 1 1 grammes de diglycerides, 

* 4 grammes de monoglyc6rides, 
Exemple 13 
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Le produit obtenu ci rexemple 12 avant frigelisation est hydrog§n^ 
dans un reacteur agite, avec 1% de catalyseur a base de nickel depos^ sur 
silice (25 % de nickel dans le catalyseur), sous une pression de 10 bar 
d'hydrogene. a 200 X, pendant 6 heures, Aprfes filtration du catalyseur, on 
obtient un produit de couleur blanc-beige, ayant un point de fusion de 40 °C 
et un indice d'iode inferieur a 1. 

La composition du produit est la meme que celle du produit obtenu a 
rexemple 12. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de fabrication d'un Emollient non-gras a base de cires-esters, 
qui comprend les etapes suivantes : 

5 a) rinteresterification des triglycerides d'une matlere grasse par un 

alcool en presence d'un catalyseur ; 

b) I'elimination du catalyseur ; 

c) la distillation de Talcool residuel en presence d'un agent decolorant 
et relimination de Tagent decolorant ; et 

10 d1) soit la frigelisation du r^sidu dScolor^ ; 

d2) soit rhydrogenation du r^sidu decolor^. 

2. Proced6 selon la revendication 1. dans lequel Talcool utilise a I'etape 
a) est un alcanol en CrC2o. un alc6nol en C3'-C2o ou un alcool ramifi6 en C3- 

15 C20. 

3. Procede selon la revendication 2, dans lequel ledit alcool est choisi 
parmi le 1-hexanol, le 1-octanol, le 1-decanol, le 1-octadecanol, 
I'hexyldecanol ou Talcool oleique. 

20 

4. Proced6 selon la revendication 2 ou 3, dans lequel la quantite d'alcool 
utilis6e est comprise entre environ 30 % en poids et environ 150 % en poids, 
par rapport au poids de la matlere grasse. 

25 5. Precede selon Tune des revendications 1 a 4, dans lequel le 
catalyseur utilise a I'etape a) est choisi parmi une base alcaline. un alcoolate 
de m^tal alcalin. un m^tal alcalin ou un aclde fort. 
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6. Proced^ selon la revendication 5, dans lequel le catalyseur est choisi 
parmi la soude. le methylate de sodium, le sodium metal ou Tacide toluene-4- 
sulfonique. 

5 7. Procede selon Tune des revendications 1 a 6, dans lequel la reaction 
d'interesterification est realis6e ^ une temperature comprise entre environ 
100°C et environ 200'*C, de preference sous atmosphere inerte. 

8. Procede selon Tune des revendications 1 a 7, dans lequel la teneur en 
10 alcool residue! a Tissue de Tinteresterification est comprise entre environ 

20 % en poids et environ 35 % en poids, par rapport au poids de Talcool de 
depart. 

9. Procede selon Tune des revendications 1^8. dans lequel le 
15 catalyseur est elimin6 a I'etape b) par lavage(s) a Teau a une temperature 

comprise entre environ 80°C et environ 100 ""C, eventuellement precede(s) 
par un traitement avec un acide fort, jusqu'a ce que Teau de lavage ait un pH 
neutre. 

20 10. Procede selon Pune des revendications 1 a 9, dans lequel la distillation 
de Talcool r^siduel a I'etape c) est r^aiisee d une pression de Tordre de 10 a 
100 Pascal et d une temp6rature comprise entre environ 65°C et environ 
210X. 

25 11. Precede selon Tun des revendications 1 a 10, dans lequel la distillation 
de I'alcool r^siduel ^ I'etape c) est realisee en presence d'une quantite 
d'agent decolorant comprise entre environ 0,1 % en poids et environ 1 % en 
poids, par rapport au poids de produit ^ distiller. 
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12. Proced6 selon Tune des revendications 1 a 11. dans lequel la 
frigelisation du residu decolor6 ^ Ffetape d1) est r6alis6e A une temp6rature 
comprise entre environ IC^C et environ 14^*0. 

13. Precede selon Tune des revendications 1 a 12, dans lequel 
rhydrog6nation du produit frigelise ou du residu d^colore est realisee sous 
une pression d'hydrog^ne comprise entre environ 1 et environ 20 bar et A 
une temperature comprise entre environ 100°C et environ 220°C. 

14. Procede selon Tune des revendications 1^13, dans lequel le produit 
obtenu ^ Tissue de Tetape d1) ou de I'etape d2) a une teneur en cires-esters 
comprise entre environ 55 % en poids et environ 95 % en poids. 

15. Emollient non-gras a base de cires-esters susceptible d'etre obtenu 
par le procede selon Tune des revendications 1 a 14. 



REPUBLIQUE FRANQAISE 



INSTITUT NATIONAL 
dela 

PROPRIETE INDUSTRIELLE 



RAPPORT DE RECHERCHE 

PRELIMINAIRE 

^tabli sur la base des demi^res revendications 
d§pos6es avant le ccxnmencemenl de la recherche 



d'enreglsl 
national 



FA 575241 
FR 9905006 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Catdgorie 



Citatron du document avec indication, en cas da besoin, 
des parties pertinentes 



Revendications 
concem6es 
de [a demande 
examinee 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol . 1995, no. 3, 

28 avril 1995 (1995-04-28) 

& JP 06 345617 A (NIPPON SAAFUAKUTANTO 

KOGYO KK), 20 decembre 1994 (1994-12-20) 

* abrege * 

WO 92 00268 A (VOGEL & NOOT 
INDUSTRIEANLAGENBAU GESELLSCHAFT M.B.H.) 
9 Janvier 1992 (1992-01-09) 

alinea 2 - page 4, ligne 1 * 



* page 

* page 

* page 

* page 

* page 



3, 
4. 
5. 
7, 
10 



alinea 4 * 

alinea 2 - aUnea 5 * 
alinea 1 * 

- page 11; revendications 



WO 90 15127 A (AG-SEED PTY LIMITED) 
13 decembre 1990 (1990-12-13) 

* page 3, ligne 1 - ligne 7 * 

* page 7 - page 8; revendications * 



DOMAINES TECHNIQUES 
RECHERCHES (lnt.CL.7) 



C07C 

A61K 



I 



Date d'achdvement de (a recherche 

5 Janvier 2000 



ExanrAialeur 

Kinzinger, J 



CATEGOniE DES DOCUMENTS CITES 

X : particuli^rement pertinent h lul seul 

Y : particuli^rement pertinent ©n combinaison avecun 

autre document de la mdme cat^gorle 
A : pertinent h rencontre d'au moins une revendication 

ou arri^e-plan technologique gdn^rai 
O : divuigation non-^crite 
P : document intercaiaire 



T : thdoile ou prIncIpe h fa base de I'lnventlon 

E : document de brevet b6n6fic\ant tfune date ant6rieure 

h ia date de ddpdt et qui n'a dt^ public qu'd cette date 

de ddpOt ou qu'& une date postdrieure. 
D : cit6 dans ia demande 
L : citd pour tfautres ralsons 

& : membre de la mdme famiile, document correspondant 



